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GENERaL NOTE ON THE FaCTORY. 

This factory was under the controleof the local 
military government and Captain Byron M. Noone was the 
responsible military government officer at the time of our 
investigation. 4& guard was maintained by the military 
government at the gates. As from the 15 april 1945. certain 
sections of the factory had been authorised to resume work. 
It was stated that about 1200 employees were working there 
(approximately 4000 persons were employed pre-war), but many 
of these were dealing with bomb damage. Production appeared 
to be limited mainly to packaging, preparation of ampoules,etc. 


It was found that details of the stock at the factory 
had been secured by the assessors and that no fresh information 
on the stock situation was available. a control over all - 
goods leaving the factory was maintained by the military 
governnent. 


The firm were stated to have small stores of 
materials in woods as a precaution against air attack and also 
to have a place at schBnebeck. These were not visited. 


OBJuCr OF VISIT. 


In the absence of any sential briefing ‘on this ee 
it was decided to carry out the investigation along the 
following lines:- 


(1) To investigate any special research or ‘development work 
carried out since 1939. 


(2) To secure ee et eee, respect of any 
manufactures with the making of which it wes known that some 
difficulties were usually experienced. 


@) 


‘ 


: 


(3) To note the extent of the damage to the factory and to 
assess the remaining equipment and capabilities, so as to 
facilitate a decision at a higher level as to what work 
might be resumed at the factory or what equipment might 
be useful if removed elsewhere. 


PuRSONNEL. 

Below are shown the principal executives of the 
firm. Dr.Dalmer had been in charge of research until 
recently when he had been promoted to Managing Director. 

No successor had been named to fill his research appointment. 
«whir. Wartenburg, who spoke good English, acted for the 
factory as-liaison officer with the military government. We 
saw Mr. wartenburg on »ach of our visits together with those. 
menbers of the management who could best cover the field of 
our enquiries on the occasion in question. 


Direktor Dr.Dalmer 


tt 
Wissenschaftliche Fabrik Technische abt. Kaufmann esbt. 
abteilung. 


Dr. Zima. Dr.Petersen Obering.Goschel. Prok .Tolcke . 


anorgan.Betriebe organ.Betriebe phammazeut. 


Betriebe 
Dre Niemann. Dr.Feske. Dr. ik 


RiUSEARCH aND DEVELOPMENT. 


The situation would appear to be capable of 
summarising as follows:- 


During the period September 1939 to June 1945, little 
research work was done by the firm and no important fresh 
‘discoveries or important modifications of processes were made. 
It had been the policy of the firm to concentrate all their 
efforts on maintaining or increasing the output of their 
existing manufactures. During the war, many of their research 
steff were called away from the factory for military duties or 
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work elsewhere and others were transferred to production 
departments. 


Merck's claimed to have worked out the preparation 
of D.D.T. but the Swiss firm of Geigy and Co. secured 
patents a few weeks ahead of them and so they did not proceed. 


Today, as the result of the factory analytical 
laboratories being destroyed in an air raid on the 
12th December 1944, much of the research department is used 
for analytical work. 


PROCESSES OF SPECIAL INTEREST. 


In order to achieve item 2 under the heading, 
"Object of Visit®, a copy of the list of products marketed by 
the firm was first secured. This list contains some 
thousands of items. A considerable part of Merck's business 
consisted of buying chemicals in bulk and repacking them, with 
or without further purification, for resale to laboratories. 
The firm were requested to indicate, by marking with a red 
tick, those substances in the list which they actually 
manufactured themselves. We did not follow up those 
chemicals bought from other fimms and only handled by Merck. 


In addition to their main list, a amaller list was 
obtained from the fim covering a number of items that they 
made and which they knew as their specialities. Same of 
these were not coveréd by the bigger list. 7 


Having ascertained which items the firm did actually — 
manufacture, a selection was made of those which it was mown 
were of special interest and in respect of these fully detailed 
process notes were requested. These were slow in forthcoming 
as the firm claimed that they had to reconstruct much of the 
records, the originals being, for one reason or the other 
arising out of the war, not available. ; 


Those secured before leaving Darmstadt were: 


(1) Nicotinic Acid amide (Nicotinamide): all stages from 
quinoline, including the synthesis of quinoline. 


(2) Bismuth Tribramophenate. 
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Phlorogiucinol. 


) 
) Glycerophosphoric acid. 
) Reinecke's Salt. 


These are included as an appendix to tlis report. 
It was considered best to give these in German, as they were 
received. 


Processss requested, but not available at the time 
that we left Darmstadt were for: 


Stilbosstrol. 

Ascorbic acid (Vitamin C). 

Vitamin By 

Dehydroch® lic acid. 

tryptophan. ~ 

“urgometrine. 

Liver ixtract for Injection. 
Papavervine Substitute (Hupaverine). 


It is hoped that instructions to the firm, conveyed 
through the military governuent, will make these avei’able in 
time to include in this report. 


DAMaGi TO #ACTORY aND oULMARY OF of CTal raCTIItl.. 
REMALTNING. 

The assessors have recorded the degree of dama;e to 

certain sections of the factory. Their report was conofimued 


by us, but nevertheless we felt that it did not give a clear 
picture of the damage to the factory considered as a whole. 


To make the matter clearer, we secured a plan of 
the factory and have indicated thereon, by shading, both fire 
damage and total destruction by H.E. In sane multi-storied 
buildings which have been shaded, the damage was not total on 
all floors but was certainly nearly so. In other cases 
unshaded buildings were lightly damaged. The survey did not 
cover all the smailer buildings, some of which were only small 
sheds. The use to which many of the buildings were put has 
been shown on the plan. ; 

{(e) 
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LIBRARY. 


; Merekts have a good scientific library with about 
30,000 volumes. The books have suffered only slight damage, 


but the room in which they were used has been cleared and is 
being used for pacsaging work. j3oue of the sets of journals 


are probably rare and if it was desired to transfer them to 
other libraries a lis. or what was available would need to be 
prepared. 


HilsaRCH AND DEVELOPMENT BLOCK. 


This block contained some welleequivped laboratories 


‘which were undamaged or only slightly demazed. an H.E.bomb 


had destroyed a small part of the block. 


There was a welleequipped optical room with a Zeiss 


 spectrophe tometer and an apparatus for photomicrograpiic work. 


A microanalytical laboratory equipped to carry out micro- 
analyses according to Pregl was equipped with four micro- 
balances ( 3 Paul Bunge, 1 Kuhlmann). 


An irradiation laboratory, with current at 20,060 
volts, was used to prepare Vitamin D_ by irradiation of 
ergosterol, in quartz flasks, rotate& round an are struck 
between magnesium electrodes. The estimated output of 
Vitamin D, was about 50 kilos a year. The procedure was to 
dissolve “~ 30 grammes of ergosterol in 800 c.c. of pure 
benzene and to expose for 5 hours. { The benzene was washed 
with concentrated suiphuric acid before use to remove 


impurities which gave it a brom colour in the light.) The 


chamber was air-cooled so as to keep the temperature below 50°C. 


Small amounts of Vitamin D, were also made. The 
procedure was similar, but the starting material was 
7?—~Dehydrocholesterol. 


The research laboratories also prepared small amounts 
of Vitamin E (Tocopherol). : ee 
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Merck claimed to have been able to produce up to 
10 tons of ascppbic acid (Vitemin C) per month. Two large 
eylindrical aluminium tanks, each with a capaéity of about 
10,000 litres,were in the process of being fitted up for the 
fermentation stage (sorbitol -—>sorbose), not to increase 
. output, but to replace the larger number of smaller 
fermentation vessels being used. At one time lactic acid 
had been made by fermentation, but the manufacture of this 
had teen discontinued and all the equipment had been turned 
ever for Vitamin C work. attention is drawn to this plant 
which was undamaged. 


See notes on Research and Development Block. 


alKaLOIDS. 

The opium plant was badly damaged. Many small 
units for the extraction of other alkaloids appeared to be 
undamaged. With the exception of a papaverine substitute 
(Eupaverine), Merck's do not seem to have done much work on 
synthesising alkaloids. Thus theobromine and caffeine when 
made were not prepared synthetically. Theophylline they have 
not made. 


. PHENOL PHTHALEIN. 
Phenol phthalein was not made at this factory, but. 


the tetraiodo compound they did prepare. The possible output 
is 100 kilos a month. The plant is only slightly damaged. 


HYDROGEN PEROXIDE. 

Hydrogen peroxide was one of the firm's main products. 
Dilute hydrogen peroxide was distilled under vacuo in the 
presence of phosphoric acid as a stabiliser. Snall units of 
10 - 20 litres were used, the object being to reduce the danger 
should an explosion occur. The units were glass. a large 
output Was achieved by having a large number of these units. 
100 volume hydrogen peroxide was thus obtained. It was claimed 
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that no stabiliser was placed in the distillate but the 
precaution of coating the insides of containers with paraffin 
wax was taken. 


a solid hydrogen peroxide product was prepared by 


_evaporating dilute hycrogen peroxide and urea under vacuo. 


This product contained 33 — 355i: H,0,- 


all the hydrogen peroxide plant was damaged and most 
of the glass apparatus broken. 


_ INSSCTICIDES. 

The insecticide section which had been engaged cn | 
making calcium arsenate for preparations against the Colorado 
beetle and dinitroorthocresol (from orthocresol) for use in 
the vineyards, was only slightly damaged. A considerable 
output of either of these materials could be secured from this 
factory. 

TABLET MACHINES. : 

The buildings where tablets were made were only 
slightly damaged. The facilities for this type of work were 
considerable, many machines being available. 


YEAST EXTRACT BUILDING. 
There were nine stainless steel storage vessels, 
each of about 1,500 litres, available here. 


DOCUMENTS AND PUBLICATIONS. 
The following were removed for delivery to Shaef 


? 
(Rear) :- 


(1). List of products marketed by the firm, labelled "Bahn-u. 
Postversand Bestandsaufnahme", and marked to show the actual 
items manufactured by E. Nerck. This list was of 
considerable value to us and doubtless would be to any 
future investigators. Further copies are unlikely to be 
available as'this was a special list prepared for internal 
use by the fim. z 


(a) 


(2) Further list, "Spezial-praparate", giving the firm's 
specialities, some of which are not ineluded in the main 
list. 


{3} -“Prospekt-Seammlung Merck", consisting of a bound set of 
descriptive pamphlets of the firm's specialities. 


(4) Book entitled "E.Merck Damstadt: A History of Chemical 
Achievement 1827 - 1937", This was considered worth 
reading as a preliminary to a visit to the factory. 


{5} Book entitled, "“Vitamine", containing particularly fine 
miecrophotos of crystallised vitamins. 


(6) Book entitled, "Prifung der Chemischen Reagenzien auf 

Reinheit". This is a useful book-of standards for 
‘ enalytical reagents and pharmaceutical chemicals. We 

understand that this book was not sold but that a limited 
number of libraries were presented with copies by the fim. 
It is considered that this volume would be found useful . 
for a comparative study by both the editors of similar 
books of standards published in our countries and by those 
responsible for drawing up the standards for the 
pharmmacope ia. 
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Betriebsvorsehrift 9 Juni 1945. 


4 Exemplare ae Betrieb F 4 


Leitung F 
Oberleitung II 
Betrieb F 4 


Pm CAD 


W. i'8:0 tins a ureamid 


J. Tetd Ghinolinx.. 


In einen emaillierten Ruhrkessel von ca.200 itr. 
Inhalt werden zunachst 60 kg Clycerin (speGew.l, 23) gefullt. 
Darauf wird der Dampf angestellt und unter Ruhren 
hintereinander 60 kg Schwefelsdure (66° Bé, techn.), 30 kg 
Anilin, 47 kg Pyroarsensaure (techn .) eindetraaen Apparat 
schliessen. 


pe Man erhitzt innerhalb etwa 24 Stunden allm&hlieh 
auf 140°. 


,cegen Ende der Reaktion treten zuerst SO,, zuwedélen 
Akroleindampfe auf. Der Dempf wird abgestelit we dem Apparat 
eine Probe entnommen, um auf Anilin zu prufen. 


20 com der Probe werden mit der doppelten Wasser- 
menge verdunnt, mit Natronlauge deutlich alkalisch gemacht, von 
dem braunen Niederschlag abfiltriert und das Filtrat zu einer 
Aufschlammung yon etwa 3 gr. Chliorkalk in Wasser gegossen. 


Tritt keine Verfarbung ein, so ist der Oxydations- 


prozess beendet; andernfalls setze man das Erhitsen noch © 
2 Stunden bei 136 ~ 140° fort. 
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Nech der abstellung des Dampfes wird weiter 
geruhrt, bis die Temperatur auf 120° gesunken ist. 


Die dunkelbraune Reaktionsmasse wird mit 2 Ballon 
Wasser, bezw. Chinolinwasser verdunnt. Beim Eingiessen 
achte man auf das Schaumen. 


Die Sulfatlauge wird in einen Zapfenkessel 
abgedruckt. 


In Kessel verbleibt der grosste Teil des Arsenik 
dass auf einer Nutsche abgesaugt wird. 


Ist der Zapfenkesselinhalt auf etwa 60° abgekuhlt, 
wird die Lauge nit Vorsicht in 4 Ballons gefullt; der 
Arseniksatz kommt auf die Nutsche. 


Men deckt das 48.0 einige Male mit Wasser, bis 
die Wasehflissigkeit hell-“ “gelb-ablauft. Diese mit der 
zerst ablaufenden Lauge fullt etwa einen halben Ballon. 


Isolierung des Uhinolins. 
Wasserdempfdestillat ion) 


Die Destillation wird in einem indirekt und direkt 
mit Dempf heizbaren eisernen Ribrwerk vorgenommen. Das. 
‘Destillat fangt man in Kesseln auf, lasst darin das Chinolin 
abscheiden, giesst das milchig getrubte Chinolinwasser ab 
und vollzieht die Abscheidung des vollig geklarten Produkte. 
im Scheidetrichter. 


Das Rohchinolin wird in einem geeigeten Gefass 
(Flasche, Ballon) gesammelt. 
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4 Exemplare Betrieb F 4 
1: Leitung F ; = 


2; Oberleitung II 
5; Betrieb F 4 
4; 


Nikotinsaureamia 


II. Teil Acidum chinolinicum techn.(Ghinolinsaure) 2 


In einer eisernen Apparatur werden zu einer Idsung ~ 
von 106,6 kg Kal.permangenic. und 26,—=« kg Calc.carbonie. 
praecip leve in 3000 ltr. Wasser unter Ruhren bei einer 
Temperatur von 15 ~ 25° 13 kg Chinolin techn. (destilliert) 

' innerhalb 6 - 8 Stunden eingetragen. 


Die Temperatur wird durch Kihlen mit Wasser gehalten. 


Nach weiterem etwa 8stindigem Rubren wird der Ansatz 
uber Nacht stehen dassen. 


4m nachsten Morgen wird der Ansatz awei Stunden auf 
90° erhisztiann abgepresst ~ die Lauge mit Salzsaure crudum 
abgestumpft und mit Calciumchlorid oxalsBurefrei gemacht. Nach 
dem Filtrieren wird die Lauge im Vakuum auf ca. 200 ltr. 
eingedampft . 


Dann wird weiter Doi roaseld in einem offenen Vea- 
Kessel bis auf 30° Bé. 


Nach dem Abktihlen auf 15° wird das Kaliumehioria 
abgesaugt und mit 1 ltr. Eiswasser ausgewaschen. 


Aus der Lauge wird nun mit Salzsaure die Ghinolin- 
eure bis kongosauer gefallt. 


Nach etwa Settindigem Stehen wird die Uhinolinsaure 
abgesaugt, mit 2~3 ltr. Eiswasser muSEWUREOUATs dann 
autgelegt und siclgadedmeat onsite 


Der Braunstein wird mit etwa 1000 ltr. ,wasser 


3 Stunden ausgekocht und die Lauge sceocalateh zum nachsten 
Ansatz verwendet. 


Das Kaliumchlorid wird nochmals mit 3 - 5 ltr. 


Eiswasser nachgewas chen und dann verworfen. Das Waschwasser 
wird zum nachsten Ansatz gegeben. 


Auabeute: 8,1 ss 8,2 kg Chinolinsaure ea. 100 fig. 
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4 Exemplare Betrieb F 4 
1: Leitung F 


2:,Oberleitung II , 
: Betrieb F 4 


og 


Nikotinsaureamia. 


" 
See Pek ee eee B.4on Be. 6.> 


15,-- kg reine uhinolinsaure werden mit ca.150 ltr. 
Leitungswasser fruhmorgend in einem autoklaven aus Eisen mit 
einem Einsatz aus Kupfer (Inhalt 250 ltr.) auf 100 - 110° 
erhitzt mit offenem Ablasshahn- 


Nach Schliessen des Hahnes geht man aut 145° 
Teuperatur und stellt dann das Heizgar ab. Betragt der Druck 
noch 1 atm., so druckt man die Losung durch einen sehr gut 
mit heissem Wasser benetzten Spitzbeutel. 


Nach volligem Erkalten wird die Nikotinsaure scharf 
abgesaugt, mit Eiswasser Wenig nachgewaschen und getrocknet. 
Aus der Lauge erhalt man nach der Entfarbung mit Eponit und 
Eindempfen cine zweite Kristallisation. Die Mutterlauge wird 
weggegossen. 


Die Nikotinsaure schmilzt bei 232°. 


Ausbeute faust theoretisch : 11,-- kg. 
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4 Exemplare Betrieb F 4 


1: leitung F : ‘ 


2; Oberleitung II 
3:3; -Betrieb F 4 
4; 


Nikotinsaureamia. 


IV. Teil Nikontinsaureaethylester. 


40,e= kg Acidum nikotinic. 
380,<« kg Alcohol absolut.II 
U. 80,=- kg Acidum eulfuriecenet. 66° Be 
werden 12 » 14 Stunden im Sieden gehalten. 


fm nachsten Tage wird der uberschussige Alkohol 
guerst normal und am Schluss mit Vakuum abdestilliert. 
Der Ruckstend wird nach dem Erkalten in eine Mischung von 
etwa 200 litr. Wasser’ und 5 ~ 6 Zellen Eis gedrickt. Dann 
wird bei einer Temperatur bis héchstens 20 Grad mit 
Ammoniaksoda neutralisiert. Nach der Neutralisation wird 
der Ansatz 5 ~ Gmal mit je 2 Korbflaschen Aether 0,725 
aus gezogen. 


Der Aether wird dann in einer Sane eee 
abgetrieben. 


eret gutem Vakuum wird nun der Aetherruckstand 
(Nikotinsauresethy lester) bei etwa 120 Grad destilliert. 


Ausbeute; 0. 42 kg = 81 ~ 84% der Theorie. 
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+3 Leitung F 

2; Oberleitung II 
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R- 32-0; &. it ns a ureamid. 


° 


V._ Teil Endstufe: Nikotinskureamid. 


In einem emaillierten Rihrkessel, mit Dampfmantel 
zur Kuhlung an Lleitungswasser aigesahlossen, mit 
Glasubergang zu einem. Kuhler mit Vorlage, bringt man 185 kg 
Liquor Ammon. caust. 0,910 und erhoht die Konzentration des 
Ammoniaks durch Einleiten vou gasformigem NH, auf rund SOR. 


e In diese NH, -Losung gibt man 77,-— kg 
Nikotinsdureaethylestér, verschlisst die Apparatur und lasst 
nun upter Wasserkuhlung #4 Stunden ruhren, Dann stellt man 
das Ruhrwerk ab, lasst 3S Stunden stehen, setzt das Ruhrwerk 
wieder zum Durchruhren kurz in Gang und wiederholt den 
Vorgeng 5 - 6mal. Nach erneuten 24 Stunden ist die 
Amidierung beendet. 


Nun wird anstelle der Wasserkuhlung Dempf in den 
‘Heizmantel gegeben und die Hauptmenge des iberschussigen 
Ammoniaks abdestilliert. (Das ges ksk akan 
Ammoniakwasser geht nach Titration wieder in den n&chsten 
Ansatz). Dann hebert man den Rohstoff aus dem 
kessel heraus und 2 oomptt in einem V2A-Kessel bis zur Trockne 
unter standigem Ruhren und Zerkleinern der Brocken ein. Man 
zerkleinert die anfallenden Brocken zu ihrer leichteren 
Losung in einer grossen Reibschale und bringt ca.1/3des 
Ansatzes in eine geschlossene V2A-Blase, die mit einem 
Ausdruckrohr verbunden ist. 


PS oly Oe ee, eS Ne ON Eee OT ee oS NT ee eee oS 
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Zum Umkristallisieren benutzt man Aether aceticus. 
Man kocht das, Rohamid ( 1 Teil ) mit 10 Volumenteilen 
Essigester bis zur moglichsten Losung des Anids, gibt Carbo 
aktivatus pss. sicc. hinzu und druckt die Losung durch 
2 Spitzbeutel in einen emaillierten Zapfenkessel. 


Beim Erkalten kristallisiert das Amid in weifen 
leangen Nadeln aus, die abgesaugt und mit Aether gewaschen 


werden. Man le gt auf Horden und trocknet im gewohn lichen 
Trockenschrank. 


4 


Die Mutter leauge wird fur eine 2.Kristallisation 
anter Zugabe neuen en in benutzt. 


Die daraus anfallende Mutterlauge wird 
abdestilliert, der aufgefangene Essigester fir sich erneut 
deatilliert und mit Calcium chlorat.-pur. sicc. 90 - 93% 
grobkornig getrocknet und ist nun 2ur Wiederverwendung bereit. 


Der piickstena ined eheeaangs “und ba mit nevem 
yer g de wukristallisiert. 


Ausbeute: ea. 27 ~ 28 kg aus einem 40 kg-Ansatz. 


sa 
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Oberleitung II 
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3: Betrieb F l4a 
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Bismutum tribromphenolicum DAB 6 (tribromphenylicun) 


Tribromphenolwi smut 


Apparatur: 
500.— Ltr _ Vode-Dampfdruck-Kessel mit Ruhrwerk 
120.- kg Hirschauschleuder, gummiert 


Trockens chrank 


Arbeitsgang: 

In einem 500 Ltr Vosé~Dempfdruckkessel mit Ruhrwerk 
upd Heisswasserheizung gibt man bei Zimmertemperatur unter 
Ruhren zu 198.— kg Natriumtribromphenoll§sung 30. kg 
Natrium aceticum puriss.cryst. und nach dessen Lésung 119.« kg 
Wismutnitratlauge. Der Ansatz ist schwach alkalisch Po: 7,5-85 
Nun wird auf etwa 60° angeheizt, Dauver 1 Stunde. Dann wird 
noch weiter etwa 4 Stunden bei dieser Temperatur gerhrt. 

Beim Zusammengeben hat die Suspension eine schmutzig 
graugelbe Farbe, die sich sehr bald nach gelb Wes ncesroinesbe und 
am Ende der Anheizzeit hell zitronengelb wird. 


Es wird ofters -mindestens jede halbe Stunde- das 
Pa gepruft und gegebenenfalls mit Natronlauge bzw.Salpetersaure 
eder auf Py 7,5-8 eingestellt. 


Nach Beendigung der Reaktionszeit wird der Ansatz 
heiss abgeschleudert. Das Schleudergut kommt wieder in den 
Ansatzkessel guruck, Wird noch sinmal mit etwa 400 Ltr heissem 
Leitungswasser angerlhrt und wieder abgeschlevdert. Man 
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wascht Mit etwa 15.~ kg Feinsprit II nach, trocknet in 
Trokkenschran!: bei ca. 50° und mahlt dann zu einer pulvis 
subtilis Ware. 


ausbeute : 
ca. 40.- ke Bismutum tribromphenylicum 


Geie 202 w VR. 


Tribroaphenol 


Apparatur: 


250 Ltr Ste inzeugtopr mit 


Rubrweric und Kuhlung (Kaltesole oder 
Kaltemischung) , Wellenbrecher, 
Jheruometer. 


120 kg Hirschav-Schleuder, gummiert. 


arbeitsgang: : 

In einexi 250 ‘Ltr Steinzeugtopf, ger mit His- 
Kochsaizgmischungs gekuhlt ist, wird unter Ruhren zu einer 
Losung von 18 kg Phenol, 15 ke Kondenswasser und 65.— kg 
Feinsprit langsen 89,8 kg brom Dab 6 2ugetropft. Die Reaktion 
dauert etwa 8 geunmeny Nach dieser weit wird das S 
auskristallisierte Tribromphenol auf einer Hirschau-schleuder 
abgeschleudert und dann mit Leitungswasser kongoneutral 
gewaschen. 


aAusbeute: 


cae 67.— kg Tribromphenol feucht 
mit etwa 92 ;. Tribrannhenol-Gehalt 
dei. 61,9 de Tribramphenol 10 Wig. 
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Natriun tribromphenylicunm 


Apparatur: 
800 Ltr Steinzeuggefass mit Steinzeugruhrer 


Arbe itsgane: 


. In einem 800 Ltr steinzeuggefass wemen unter 
Ruhren in 600 kg Leitungswasser und 375 ke Natronlauge 
33,4 jig 146.- kg Tribromphenol gelést. Nach 3-4 Stunden 
siplit man das Ruhrwerk ab und lasst uber Nacht zur Klarung 
steien. Die ls sung wird ohne Filtration eingesetzt.. 


tt 
Wismutnit rat losung. 


aApparatur: 


800 Ltr Steinzeugsefass mit Ste inzeueruhrer. 


arteitsgang: 


In die Losung von 178.~ ke salpetersaure .D : 1-40~ 
und 350 Ltr Leitungswasser werden 550.— kg Wismutnitrat 
eingetragen und unter Ruhren gelost. kan lasst mbes Nacht 
absitzen und hebert ani nachsten Morgen die klare Losung vom 
Bodensatz ab. Die Losung hat einen Gehalt von 16,8 % Bi und 
ist ohne weitere Behandlung einsatzfahig. 
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Betriebavorschrift fur Pp bh 2o 26 g Be ee a ae) aus 
aeres Trinitrobenwu.l. 


1) Trinitrobenzol. 


a) In einem Eisengefass werden 10,700 ke 
{rinitrotoluol (Kaufware) in ca. 100 kg acidum pdturdiens 
erud. 66°BEe eingetragen, auf 40° anreche*=t und mit dem 

Zintragen der berechneten Menre Na’rium Gichromicum cryst 
begonnen . Wenn nach einigen raja Ye aiies efngstracen ist, 
lasst man noch einige Zeit weiterrubren, oat t auf Eis 
aod sag die ausgefaliene Trinitrobenzoesaure auf eiver 
Nutsche ‘ab. 


b) Der feuchte Filterruckstend wird mit Wasser 
angeschlanmt, auf 35° erwarmt und mit dar er! 2:derlicien 
Menge Natronlauce versetzt. Dabei eet: 1G die Trinitro 


benzsesavre als Na-salz in Los UNE, wahread @as nici 
mce.etate Trinivrovenzol unselost bicibt. 


¢) Die obige Lésung witd in einex Kessel unter 
alluBhlicher gugabe der erforderlichen ienge Acidum hydro- 
chloricum crudum erhitzt, wobei Kohlensaure ab espzlten wird. 
Man kecht einige Zeit und Usst dann erkalten, wobei sich das 
Trinitrobenzol kristallin abscheidet. Nach sitehen uver 
Nacht wird abgeschleudert, wobei etwa 11,500 ke Trinitrobenzol 
(feucht)= 8,300 ke trocken erhalten wer ‘den, (Daneben werden 
noch 1,250 ke trockenes Trinitrotoluol zuruckerhalten as 


2) Philoroglucin. 


Zu 3,500 kg Trinitrobenzol (trocken), und 30 ke 
Zinns¢ghwama feucht,bezw. Zinn eranuliert wemien ca. 30 kg rohe 
Salzsaure gegeben, wobe i eine beftige Reaktion eintritt, 
Mehrere solcher ansatze “worden vereinigt, mit verdtnnter techr 
Natronlauge bis zur schwach sauren Reaktion abgestumpft und 
einige Stunden unter Ursstz des verdunsteten Wassers gekocht. 
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ei Beam Ertelten setzt sich der einwaciienhs ab ond wine. Sou 
der Flussigkeit getrennt. Diese wird eingedampft, wobei 
_ sich Phloroglucin neken Kochsalz kristallin ausscheidet. 


 @us der mit Zink das % oinn regeneriert werden kann, befreit 
As und in Wasser heiss gelost, von Schwometallen befreit und 
_ filtriert. Nach Erkalten werden die kKristalle 

— und getrocknet. Man erhalt etwa 35-40 ke 

_ Phloroglucin, das in alkohol und Aether klar  Wslierfine OE 
_ Schwermetallen frei sein soll. 


- ‘Dureb method Umlésen aus Wasser erhalt man 
" diresorcinfreies Phioroglucin. : 


_ ‘Die Kristelle werden von der stark Zinnhaltigen Mutterlauce, 


Betrieb F 8 13 Juni 1945. 


Glycerinphosphorsaure 25 %. 


Das Praparat ist eine 25%cige Losung der SSure 
HpPO, - C, H ie. . Sie wird aus der 50 %igen Losung des 
a aa 2 Rene Na PO .C HH 0 °. SH O durch 

Pe ae 2. 

Umsetzen mit Schwefelsaure hergestellt. Jg einem innen 
verbleiten oder besser mit Opanol tiberzogenen Holzkasten 
von 1m’ Jnhalt werden | 400.- kg Netriumely cerophosphat1é sung 
50 jig, langsam unte.. Rubren mit 65,40 kg Schwefelsaure 
( d= 1,84 ) bei maximal 50° c yamnsadit und 408 Tage 
stehen oe lasers 


an 5. Tage wird in einer Probe durch Titration 
mit Normallauge die freie Schwefelsaure bestimmt. 5 g des 
Gemisches sollen gegen Methylorange 0,3 bis 0,5 ccm 
Nomallauge mehr verbrauchen als gegen Phenolphtalein. ~ 
Je nach dem Ausfall.der Titration gibt nan Zum Ansatz noch 
Schwefelsaure ,cder Natriumgly cerophosphatlosung zu bis die 
Bedingung erfullt wird. Denn Wird durch ausatz von 650.-kg 
Feinsprit II das gebildete Natriumsulfat ausgefallt, das 
Sich nach 2 ~ 3 Tagen gut abgesetzt hat. Die uberstehende 
alkoholische LS5sung der Gly cerinphosphorsiure wird vom 
Natriumsulfat getrennt und in einer V2ZA-Destillierblase 
(600 Ltr.) im vakuum bei maximal 40 ~ 45° eingedampft. Das 
Natriumsulfat wird mit Feinsprit nachgewaschen und verworfen; 
der Waschalkohol kommt zum Ansatz in der Destillierblase und 
wird abgetrieben. Die auf diese Weise cewonnene Rohsaure 
( die etwa 50 Wig ist ) wird in einen Tontopf ( 550 Ltr. ) 
gegeben und durch augabe von konzentrierter Barytlosung von 
noch vorhandener freier Schwefelsaure befreit. Es wird 
solange Baryt zugesetzt bis 2 g einer klar filtrierten Probe 
noch qusatz von 10 com Wasser, 5 can Salzsaure ( 25 pig } und 
Bariumchloridlosung erst nach ca 30 sekunden eine Trubung 
geben. 
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eget igen lasst dee eobiiaete Ba so. 4 absitzen, trennt ; | 
= die klare uberstehende Plussigkeit vom “Bodensatz und gibt. . mote ‘ 
sie in einen’ 2 -Tontopf. Hier wird gegebenenfalls zur p 
_ Entfernung von Schwemetall eine gerade aus reichende Menge 
; hap kr iwasserstoffwasser zigesetzt. Der Ueberschuss an Bee 
S wird durch Durchleiten von Luft entfernt. Dann werden 53 
ee 500 & Bponit—Kohle | zugesetzt und nach erundlichen ' Se 
‘Durchruhren wird die Saure durch ‘Papierfilter in Par leAs 
filtriert. 
Seonpied Men bestimmt den Gehalt an Gly cerinphosphorsaure . 
durch Titration und stellt dangch durch 4ugabe von Wasser ee ‘i aa 
auf 25 4 a ein.. trek | ‘ pi 
cs . oor : ae 
3 ; : Bo. 
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Betrieb F.l0a i “ ; 
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Reinecke ioe - Oe Cea \ 
ee ee ea we 


ammonsalz der 4-Tetrartoda anato-2-amin-chromisaure 
SCN ay ee Ni - NH 
(SCN), QG,), + MH 


Umsetzung: Amnoniuu Cicirgmicum + Aamuonium rhodanatunm 
im schneizfluss. 


Rohstoffe: D,y~ Kg amuouium rhoganatum cryst. 
1,- kg ammorfium bichromicum puriss. cryst. 
30, Kg His 


Apparatur: Porgellanschale 1-2 Liter auf Gaseinbrenner 
schuttelwerk mit Flasche 
Mmailletopf 10 Liter 
neisswassertrichter ee eee 
erosse’ Reibschale 


ausfuhrung der Schmelze: “Je 400 g Rhodanammonium werden in 
einer Porzellanschale auf einem 

Draitnetz solange erhitzt, bis alles zu einem eben alinn- 
flussigen Brei geachmolzen ist. 68 g Ammoniumbichronat 
werden in kleinen Portioren (etwa $ Teelbffel) zugegeben. 
_Es tritt Violettfarbung ein und das Anmoniumbichromat geht 

unter aufschaumen in lLosung. In 5-10 Liinuten soll alles 
Bichromat eingetragen sein. Die tiefrote schmelze l&sst 
man abkuhlen, bis sie eben erstarrt ist und zerstdésst sie 
in einer srossen Reibschale zu einem grobden Pulver. Die 
einzelnen Portionen werden _gesammelt. Das so erbaltene 
rove Produkt ist ein Gemenge von uberschussigem Rhodan- 
ammonium, Reineclesalz und Morlandsalz. (Morlandsalz ist 
das Guanidoniunsalz von Khodananmonium).~ Durch 
fraktionierte Kristallisation aus Wasser muss das Relitbemel 
salz iscliert werlen, 3. ist leichter ]éslich als das . 
horlandsalz. i 
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VOSS pI tage 


Umkristallisation: Die gesamte Kristallmasse wird mit 
einem Liter Wasser ubergossen und drei 
Stunden geschittelt. Dann wird auf einer Nutsche abgesaugt 
und der Ruckstand abermals mit 1 Liter Wasser 3 Stunden 
geschustelt und abgesaugt. Die Filtrate, die das uber -— 
schiissige Rhodanammonium enthalten, werden weggegossen. 
In Ruckstand werden Morland-und Reineckesaiz durch frak- 
tionierte Kristallisation getrennt. Die gesamte Menge wird 
in einen, _grossen Emailletopf mit 3 Liter Wasser ubergossen 
und verruhrt. auf dem Wasserbade wird langsam auf 60° 
erwamt. Auf einem auf 60° angewarmmten Heisswassertrichter 
werden die Kristalle (Morlandsalz) cesammelt. Das Filtrat 
bleibt mindestens 12 Stunden im Eisschrank stehen. Die 
abgeschiedene Kristalle sind Reineckesalz. Sie werden . 
abgesaugt, kurz mit Eiswasser gewaschen und an der Luft 
getrocknet. Die Mutterlauge kann man aut ein Drittel 
einengen (vakuumdestillation), und erhalt beim abkuhlen 
ein minderwertiges Produkt. 


Der auf dein Heisswassertrichter zuruckgebliebene 
Ruckstand wird mit ig Liter frischem Wasser auf dem 
Wasgerbade auf 60° erwarmt und wie oben filtriert. Was 
zuruckbleibt, wird nochmals mit 0,5 Liter frischem Wasser 
Wie oben filtriert. Die nach den Uukrista Uidieres 
erhaltene hiutterlauge kann noch eingeengt werden. Man 
erhalt noch eine kleine Menge Weniger guten Reineckesalzes. 


Die Ausbeute aus den oben angegebenen Mengen Rhodan 
ammonium und Aiuoniumbichromat betragen 900-1000 ¢g 
Reineckesalz. Gutes Reineckesalz soll sich in 10 fachen 
Menge Wasser bei 60° fast vollkommen auflosen. Billige 
Handelsprodukte sind unrein und halten diese Proben nicht. 
Wassrigé Reineckesalzlosungen sind nur 1-2 Tage haltbar. 
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